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INTRODUCTION

.

Le but de ce travail a été, dans un premier.tempa de mettre su point
un dispositif expérimental permettant d'étudier les oscillations magn@tother-
miques. A 1'aide de cette appareillage nous avons, dans un deuxime temps, réa-
lisé un certain nombre d'expériences pour tenter d'a.m@l.iocrer nos connaissan-
ces sur la surface de Fermi du graphite.

Dans _le prem:er chapltre nou& passsns en revue divers rasultats
'“concernant quelques proprletes du graphlte, ainsi dué‘aéé”éépéctsﬁfésfént.é
éclaircir. Le deuxi®me chapitre traite des effets de guantifications sur les
‘metaux (et similaires), en particulier les effets magnétothermigues.

- Les deux Dhapltres suivants donnent une descripticon de la construc-
tlonLdu dlSpDSltlf experlmpntal de sa mise au lent et des méthaodes de mésure
adoptées.

" On trouvera, enfin, dans 1e ‘derriier Chapltre ur exposé des resultats

obten-us coﬂoernant le graphite, suivi d'une discussion.
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CHAPLITRE I

LA SURFACE DE FERMI DU GRAPHITE

1-1 Introduction

Les propridtés mécaniques, thermigues et électrigues du graphite pré-

sentent uUne grande anisotropie. Par exemple, les rapports des conductibilités
//j Sant; respectivement, de 1'ordre de

. A cause de ge caracti®re exceptionnel, le graphite est da- !

électriqﬁéér[qL/U//j et thermigues (K _/K

5 x 107 2 (1,?]

et 10
yénu'lfobjef'd'une‘étude Intensive, tant du poini de vue théorique gu'expéri-
meﬁtal. |

.La,difficulﬁé_de tré@ya:“qeg_mopocristéux Uath91$,d’35592 grandes
dimensions, iihres de défauts et d'impuretés, a longtemps géné 1'étude de.ses
propriétés intrinséques. C'est.seulement depuis gquelgues années que 1l'on peut
fabriquer, par traitement thermique sous pression, d’échantillions de graphite
pyrolitigque, Vuisins de 1'état monocristallin [voiz;jf 5%1 l. L'Ubtentioﬁ de
tels échantillons a'donc'pérmis d'élarglr ie champ d'investigétiun sur un

matériay idéal.

1-2 Travaux précédents

La structure cristallcgraphigue  du graphite peutlétre'décrite comme
- un empllement- ordonné de plans parallgles se succédant dans l'ordre 1 2 1°2 ..;i
fig. la. Dans chacun de ces plans, les atomes forment un réseau d'hexagones -
réguliers. On voit gue 1é distance entre-les plans est, environ, 2,4 fois
supéricure a celle existant entre deux atomes Voisins, dans un plan. A cette

anisotropie de structure est liée une anisctropie des forces interatomiques,
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gui sont de nature covalente dans les plans et du type Van der Waals entre
ceux-cl.

La zone de Brillouin correspondant au reseau de Bravais est

g

representée dans 1b fig. 1b. o - T

A partir de nombreux travaux, tant expérimentaux , gue thé-
origues , 11 apparalt gue les bandes de conduction et de valence se
recouvrent légérsmsnt, prés du niveau de Ferml[- 4) ; cela se produit au

voisinage immédiet des arftes verticales de la zone de Brillouin, si bien gue
- ‘"1es'pofteufs de”shérgéfiibréé”ﬁdcupéﬂt"uné”fféé*petité”ffébtidﬁ'de nette zone,
fig. 2A Cette structure de bandes traduit le caractdére semimetalligue du.
“graphite ; en méme tamp5 elle montre l'existence simultanée de deux types de
'pcfteufé é'T = DaK :.ies électfons et les trogs. Mis & part une déformation de
symétrie trlgonale atutour de k . les surfaceslde Fermi de ces porteufs,,dlts
majorltdires, presentenf-l ailﬁ%éld’éﬂlpgoldéé tréé éléﬁgeé’, ellés ée placént
19'10ng de5 arétes VBrticales de la zone de Brillouin, fig. 2ZB. .
| Les travauﬁ‘egpérimentaux concernant 1'étude de cette surface sont

dﬁs‘brincipalemént a Schaenberg[S), Williamsson, Foner etﬂDresselhéus [6).
‘Ces chercheurs ont utilisé 1'effet de Haas Van Alphen et Soule, Mc Clure et

Smlth[7] ont utiliéé'l'effet Shubhikoy de HéasJ Postérieurement, Schrogder,

(83

Dresselhaus; et Javan , par des mesures de magnétoréfliexion, ont montré gue

les surfaces des trous devraient ocgfyp ER las régions aﬁtoﬁr de H,

‘celles dés gélectrons ss pléceraient autour de K, contrairement.é ce qu} gtalt

admis'éuparavént. [(Nous paasérons en feyue, page 7 -, d'autres résultats

_goncerngntileg porteurs minoritaires).

| Du poiﬁt de vue théofique, l'établissemént du spéctre d’énergise du

graphifa a débuté éVea le modele plan de Wallace{gJ. Ce modele ne pouvait

expliquer ni le caractére semi-métalique, ni la présence éimultanée d’électronsf
C4)

et de trous ayant des masses effectives différentes . Plusieurs tentatives

d'amglioration ont été effectuées par d'autres cherchesurs. Slonczewsky et
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4)

WBiSS[ ont repris le modéle de Wallace et ont fait la propﬁsition la plus
satisfaisante. Le modéle est tridimensionnel ;'1es.calou15 saont hasés sur

la théorie des groupes et des perturbations ; ils donnant de nouQelles expres-
siocns de 1'énergieren fonction du vecteur d'onde. Certaines»intééralgs Flgu-
rant dans ce calecul! font intervenir le champ ecristallin ;:Eela rend leurs
'déterminations.incertaines. Ellés sont, ainsi traitéss comme des parametres
a déterminer exgérimentalgment. La signification et les valeurs couramment ad-

- mises de ces paramétres sont données dans la tableau I[l) ; voir fig. 3.

.Tableau I(l)

_Parametrea qul decrlvent les bandes d'énergie du graphite

Paramétfe _ Drigine.physique' Intervaile de valeurs
v ' admises
'Yo : Interaction entre atomes volsins dans un plan 284 BV
Yl Interaction entre atomss volsins du type A
dans des plans différents PR 0,2 3 0,4 g
. ! .
Yo Interaction entre des atomes du type B les :
nlus proches . o - G,2 a + (2,2 :
Y4 , Interaction entre atomes des typeé A st B .
produisant la déformation trigonale 0,1 a 0.4 ;
Y4 Interaction entre plan, responsable par laes
différences de propriétés entre ies bandes .
de valence et de conduction 0D&aD,25
Y - Interaction entre plans, responsable par le

déplacement relatif des bandes.

A . Déplacement résultant de la différence entre
' les atomes A et B 0

m
us}

-
—
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1-3 Les porteurs minoritaires

A partlr de mesures .de 1'effet de Haas Van Alphen sUT Un Mono-
()

'crlstal de graphlte, Soule a trouve une période environ dix fois plus impor-
/ : .

tante que cellés corregpendantuaux porteurs\majuritaires. Il 1’a attritivée
a un autre groupe de porteurs :_1as_miﬂofitaire§. Ce résultat a été confirmd
o | (6 '

par Williamsson, Foner et Dresselhaus , & l'aide de mesures de 1'effet de

Haas Van Alphen sur des échantillons monocrisfallin et pyrolitigue. L'accord

entre ces deux types de matériaux n'a &té que qualitatife  + D'autres pé-
rlodes de valeurs 1ntermedlalres Dnt ete trouvees depu1s[121. Wodlam a fait

(12,13) . _
une étude comparative de ces résultats , fig. 4 ; on remarqgue un fac

téur‘supériepr 5 deux entre les valeurs extrémes. Cela falt partie des argu-
meﬁts éelbﬁ 1esque15,.WDUilam conclue qu'il ¥y a au‘moins delx classeé.de
_ minoritairesf}?],‘.ﬁ]; |

Lesroscillaﬁions de l'effet Hall sﬁr_des échantiilmné pyrolitiquéa,
font partie de 1'étude en question. Un bon .accord BVQC.lea.résultatg sur les
‘manopristauxﬂa été remargué.

Arpartir des résultats de Slonczewski et Weiss et de Mo Clure, une
étude théorique sur‘la strUpture des -bandes, . portant sur l’interactimﬁ spin-
ofbifé a été faite pér G. Dresseihausﬁ"et M.S Dresselhausa[l43. Elle prévoit
une modification de la topolcgie de la surface de Fermi_éui entrafne 1'exis-
tence de deux autres sedions extrémales donnant naissance & deux périoﬁes
pour 1‘e%$et de Héas-Van Alphens Fig.5, o -

Un calcul basé sur_cette théorie présente un accord dans 1'ordre de
: grahdeuf avec: les  valeurs moins importantes preésentées & la fig. b, pouf
A s/ c.

L'étude de ces porteurs n’a pas trouvé un accord entre 1es‘diF¥érents ?
chercheurs, tant dy point de.vue des formes de la éur{ace de Fermi correspon- |

danfe gue de leur localisation dans 1a zone de Brillouin(1’14].
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Nous avons entrepris d'étudier ces porteurs mincritaires, par une
autre technigue. Nous avons utilis@ un dispositif expérimental qui a &té

construit pour réaliser des mesures des oscillations magnétothermigues.




in

CHAPITRE IT
LES OSCILLATIONS MAGNETOTHERMIQUES
gt la

GETERMINATION DE LA SURFACE-BDEFERMI

2~1 Généralités

La forme'de la surface de Fermt (5.F.) ',dé-teximirie...@Gmﬁi_?tementl cer-
taines propriétés statigues des métaux etrsami"métaux Elalcapecité thermique |
‘élecfronique,'le paramagnétisme de Pauli, etec...) éinsi qu;un grand ﬁombre de
‘pfqpfiétés‘dé-traﬁébért (anduétibilitéé thefﬁiéﬁe et éiectrique]- Mqié‘une

connaissance compléte de la structure des bandes est nécessaire pour en expli-

qﬁeﬁ'beaucoub'd'aﬂtfes, telles que les propriétés optiguss gt les intgfactions
magnétiques..Néénmoins; les ﬁesures de la S.F; préseﬁtent toujours uhe impor-
tance fbndamentale,: ellés permattent de détérﬁiher trés précisément la struc-
ture de bandes & une certaine énergie, 1'énergie de #ermi,.EF; Cos &tudes
constituent une méthode‘unique pour vérifier les résdltéts des caiculs de la
théorie deslbandes,-lesquelles sontlfondamenfales pour cdmprendre iles proprié-
'ltéé-éiectrdhiques des.métauxag). | |
Les‘méthodes permettant de détsrminer ia é.F. peuventlse EIasser en
trois grandes catégories[%gi La premiére se caradtérisé par le fait gue les
propriétés utilisées dépendent d'ume moyenne sur toute la S.F. (ex. chaleur
spécifique électrﬁnique, M propriétés-galvanomagnétiques]. On psut, ainsi,
mésuféruleé ééfarhétions'de la sphéficité {quiicdrr85pond au* électroné 1ibras]_
et se rendre compte des caontacts avec les bords de la zone de Brillouin.
Mais la formz véritable de la S.F. n'est pas perceptible. Dans la deuxieme

catégorie, on utilise 1'interaction entre les électrons et des particules, ou

des ondes électromagnétiques. Ces méthodes présentent un grand intérdét sur




- BT |

le pian théorique mals elles s'avérent peu‘efficaoes dans la pratigue.
Finalement,'ﬁn utilise les ef{éts qgantiques en préasence d'un champ

magnéfique. Parmi ces effets, on peut clter l'effet de Haas-Van Aiphen (dHVA],

' Shubnikov-de Haas (SdH) et les oscillations magnétathermiqdﬁs (OMT3. Dans ces

cas, la S.F. est dgftenminge région par région.

2-2 Oscillations de 1'énergie libre d'un systéme d’électrons’;;

A - Description qualitative
 .L’exp1Ditatioh de la-S.F« régionlﬁar'région consigsts -en. la -mesurs. de

1'aire des sect;ons extrémales dans un plan perpendiculaire au champ magné-
tique. Le rﬁie‘spécial joué par ces sections peut étré iliustré & 1'aide de
résultats généréuxrde 1'étude semi-claessique du comportément ﬁes &lectrons.

Soit un gaz d'électrons dans un potentiel tridimensionnel pérfaitement
ﬁéribdiqde. Lé.fig; 6 réﬁféséﬁﬁé lérs.F;'de égs éléctfons éﬁ-abseﬁce de éhamp
magnétigue, H. Les états &lectronigues sont distribués guesi unifurﬁément ot
sont remplis jusgu’a la S.F. La présence de H produit le concentration des
états exiétant en champ nul en niveaux quantiFiésldégénérés, stationnaires,
connds sous le nom de niveaux s Landau, voif fig. 6b. Les effets de spin
sgnt-négligés pour le moment. La séparation en énergie entrg 2uX ést de

w = fréguence de cyclotron
c

‘;ﬁBH)mD; = By, - me - masse effective de cyclotron

Dans l’espacé_réoiproque; ces niveaux sont représentés par des cylin- E
dres concentriaues dont 1’axe est parailgle & H (cylindre de Lendaul. Les gtats _
électrcniqués de chague cylindre de Landau sont peuplés jusqu'a une valeur kz
qui correspond & 1'énergie de Fermi. lLes trajectoires semi-classiques des

éléctrﬁﬁs éonﬁ déterhihéaslbaf les téngéntés éux sﬁrfaces gguiénergétiques et

atx cylindres mentionnés. La condition de guantification de Bohr-Sommerfeld
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P
=

naut Btre appliquéé. On obtient l'expression‘suivaﬂte
- 2 eH . 1)
= (n+¥) e _ |

Cette relation, initial.ement obtenue par anager[lTJa été retrouvée

d'upe maniere plus rlgoureuse par Lifshitz et Kosev1tch (B)
Les divers param@tres figurant_dans la relation (l] sont respective-
ment |
A - Airé.dEfi?;Sec?iQﬁ,d?ﬁne.QufféceféQUiéne?géﬁique
n - Nombre guantigque |
Y - ﬁonstante de phase
=N - Chafgé'dellfélecfron
7 H . - Champ magnétique
”Hfﬁf‘CQnSfénﬁe'ﬂe'Planck-irvrsEE éAK&TT
L’équatioﬁ (1) montre gue 1’éire associde aux orbites éiectroniquea‘
croit.qUand le champ magnétique croiﬁ. Mais ells ne peut pas augmenter indéfi-_‘
niment. iéa électrons au voisinege du niveau de Fermi se redistfibueronf dans
deé éfats ayant une énergie inférdeure, soit sur le méme oylindge, Edit sur
un autre, avec des.galeuré\di¥féreﬂtes de KZ. Gn peut montrer que, sous 1l'effet
derﬁ Qariaﬁb, les variations de 1'éne£gie'librersonf déterminées péf 185 2tats
voisins d’un extremum.de la S.F., coﬁteﬂus dans.ﬁne‘tranchg d'épaisseur Akz,
Ctrés inférieure & un diamétre de la S.F.[%glFig. Bb. Dans cette région, un
grand nombre d'électrons passent simultanément_ayx ineaﬁx de ﬁandau inférieurs

et 1'énerpgie libre baisse subitement. L’énergie libre du systéme varie péno-

'diquemeﬁt.évéb 1/H.

B - Théorie de Lifshitz et Kosevitch

Le calcul explicite de 1'énergie libre d'un systéme d electrons plon-—
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gés dans un champ magnétique a été fait par Lifshitz et Kosevitch . Dans le




résultat obtenu on distingue trois parties : daps la premidre, 1'énergie

-

varie de mani@re monctone avec le champ et se trouve & lforigines du parama-
gnétisme de Pauli. Les deux autres sont liées au diamagnétisme orbital de

Landau : c'est seulement la troisiéme partie qui fait apparaitre une énergis

pscillante et prasente un inteérét dans cette discussion. Elle permet d’expli-

quer les effets dHVA, SdH et les OMT, mentionnés a la bage 1. Son expressicn

gst lalsuivante:
.
W&FF&W cos[ﬂm m]

__ 410,50 'TA__. (‘ITTE> <A) 2 sinh [2‘1T p kT//bH ]

' CFA 45T
x COS{ZWP seeor "0 (2)
~ On distingue les paramétres sulvants- :

k - Conéﬁahte de Boltzmann
T - Température.absolue
Aq_* Alire d'une section extrémale de la S.F.
% = gﬁi% - Tempéreture de Dingle
T- Temps darrelaxétion des électrons (temps écoulé entre deux colli-
‘sions).

g - Facteur da Landé

m

CMg - Masse effecktive DE c¢Yc Lo TRON

My — Masse de 1'électron libre

P = Y\’\‘C
" Le cosinus est responsable du caractére oscillant. La période propor-
tionnelle & 1/H est donnée par :

- 27e
P “ehA,




Lessignes positif et négabtif correspondent & A, minimale et maximale
respectivemeﬁt. La présencerde A. dans la phase est liée au fait qde les oscil-
lations de ¢DSC dépendent esséntiellement des sections des cylindres de Landau
sur le petit iﬂterYelle Ak, (volr-page.13 et fig. 653.

En ée qui concerne las amplitudes; dn peut distinguer quatre facteurs

. : #) .
dUsﬁgux effets de'température,ngux impuretés,3gu spin et & la courbure de la

S.F.. Les ostillaticns de ¢Dsc ne peuvent 8tre observées gue si la séparation

Aw, entre les niveaux est trés supérieure & l'élargissement kT de-la S.F.,

—
[

.

fwoosser 8

En effet, si kT ¥ ﬁwc la discontinuité d'ﬁccupation des états au
niveau,dé Fermi disparatt ; par conséquent, sous l'effet de la variaticn de
H, 1és sections voisines de A, | ne peuvent p;us se vider brusguement
{page4{3 ). Dans 1l'expression (Z} le sipus hyperbbliqué-eat 1ié & ce fait.

La présence d'imereté5,empéche fue les états électroniques soient
stationnaires, voir page M. En cohséquence, les &lectrons présentent un
temps de.relaxation fini. -Au—delé d’une'cértéine iimite, la dimﬁnution de

-7 entraine un tel 2largissement des niveaux qg Landau que les oscillations de

. L
1'énergie libre s'amortissent ou disparaissent. On montre gue, pour observer leg

osciliations de ¢Dsc,on dolt avolr nécessairement :

W, T>> 1 )

L'amplitude est affectée du facteur :




i€

2
_ 2T hpe
& A

Le spin preduit un dédoublement des niveaux de Landau. Une série cor-
, , N :
respond au spin paralléle & H et 1'autre au spin anti-paralléle. Le décalage
en énergie entre les deux sérigs est
o : :z facteur de Landé

¥Wg = magnétomt. de Bohr = o7,

La période des oscillations ne subit aucuneg medification, mals 1'amplitude
. qaz .. Mg
est. multipliés par cos (. Tpg, —J.
P - : K - ,Zmo
Dans le cas des électrons libres et de certains semi-métaux, ce fac-
teur est, respectivement, égal oy voisin de (-13P.
Fimalement;vl’amﬁlitude est affectée par le rayon de courbure de la
>
S.F., dans un plan paralldle & H. Cela est exprimé per le facteur ;

@_2_’5_9_
Z
212

.
(agy V2 - ?

s
D'une manidre générale, les propriétés liées & 1'énergie libre pré-
sentent un comportement oscillatoire en fonction de H et sont utiles dans

l1'étude de la S.F..

' 2-3 Dscillations magnétothermiques

Commg S = - %%u la températurs des électrons doit varier périodigue-
ment en fonctiocn de ﬁ;

Soit un, systéms constitué par les électrons et le réseau, maintenu

adiabatiquemant. Par suite d'une variation de H, nous pouvons écrire




Tds= ¢ dTlT(i~ )dH (5)

L'influence du champ magnétigue sur le réseau est considérée comme
F
négligeable. D'autre part, celui-ci se met en éguilibre thermique avec les
électrons, dans un temps trés court ; T pzut donc &tre considéré comme &tant

la température de 1'échantillon et CH,‘;a capacité thermique totale, en pré-

sence du champ magnethu _Neus avons donc

—

Ca T) H. ( gg)u-.--(ﬁ)___

Or, ._}PA :gaiﬁgu

{3 5)

ol ¢ est-dbnﬁéfpéf t?);'L'édUafiDn‘(Bj peut-_dohc s'éorire

A
i

| 1 25 %LV“ -.- | ) ‘ |
aT) - s (zfrf)Hsz? P z[i T coth@;ﬂ :j:;{( ptmmgm[zqfff%_@f_ﬂ(ﬂ
Y, i !

CCH A, - . ¥ -
= 7me Ty =B H/2m2 R J%'_—_eﬁ/mcc

P=-2 R(e/h}za

-5 cos(p"n‘gmc/a mo>

aky

Les parametres ont &té définis a la page 14 . Les remarqgues concernant !
la phase, les effets de températurs, les impurstés, le spin et la courbure de

la 3S.F. restent valables pour 1'équation (7).




L'amplitude de chague terme présente un maximum pour

oL, H‘ 3 ;
XD = l,5;-,.0u XD = "'*—-—B

est 1'argument des fonctions hyperboliques figurant dans 1'expression en
gquestion. Les tempfratures pour lesquelles l'amplitude est maximale peuvent

donc s'exprimer par

e

TS (GSSJH . avec r =
, compte tenu des-valeurs*des‘ﬁonstanﬁes}

Quandlla température tend vers zéfo, i’eﬁtropie tend vers zéro st les
_OSCiilations ddiven£ disparaitre. Les'vaieurs de T/H:corréspondant au_ma%imum
d‘amplitude décroissent, naturellement, avec 1'ordre de 1'harhoniqué; Pour
une-valaur dé,Hrsuf¥isamment glevée,. 1'amplituds df&nxharmoniqﬁe:devient plus
impﬁftante qﬁe“bellés d;ordre inférieure, y cuﬁpris 1= fqﬁdaméhtal.‘A éausé
de ce comportement, les oscillations ne présentent pas d'aspect sipuscidal, mais
prennent une forme de pic. Du fait que les pbrteurs Borrespondant au méme
nombre quantigue n et de spins anti-paralléles, n;ont pas la méme énergie,
leurs pics sont décelés et' le facteur g peut étre mesuré directement.

5'il ﬁ'y a qu'une seulé fréquence, les OMT permetﬁént une hééure
directe de la température de Dingle. Bien qu'il y ait une valeur maximale,
1'amplitude des vsclllations varie ﬁeu avec T/H, au voisinage de ce maximum.

A témpérature constante, 1'amplitude des osciliations sest simplément pToportion%
nzlle au facteur de Dingle, I
1
s 1396

H exp (- —zo-

) Va'i est donc une droite de pente - ..

Ty

En CDHClUBlOﬂ, nous pouvons remarguer gus les OMT sont utilisables

La coutrbe de log E 1/2
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pour la détermination des sections extrémales de la S.F. et le facteur de

Landé.
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CHAPITRE TIX

TECHNIQUE EXPERIMENTALE
METHODE ADIABATIQUE

3-1 - Intreoduction

Les conditions nécessaires pour observer les OMP sont les suivantes
'.g)_DeﬁuéChanﬁilanS monocrigtéilips_trés”pu;s

b) Des bassés températures

c) Des‘champé magnétigues ayant"ﬁomogénéité‘élevée.

ﬁéiﬁiusf.l'amblitude de ces ospilla%i@ns étéﬁf aé 1'ordre de 104 °K;
les thermométreé utilisés doivent &tre Spécialemént sensibles et 5t85195 et
':aV6ir'une.pépéCité”tEefmiQUé beéucoup blus'petite gus telle de l'échantillon;

D'aﬁtre péré,‘pour egploiter les résuitats, 11l faut bien Gonﬁaitre
l'orientation des axes cristallins de 1'échentillon par rapport au champ
magnétique appliqué. .

Dans un premier temps, nous avons esséyé d’observer les OMT par uns

(2o0)
méthede adiabatique’
| Daﬁs cette méthode on enregistre les oscillationé-de températura

sublies par 1'échantillon. I1 faut gue celui-cil éoitrfelativement is0lé du

bain d'hélium, avec un temp de relaxation thermique, supérieur & la

‘8E”
durée d'une cscillation. En méme temps, 11 faut QUe ce temps solt suffisamment
court pour que le chauffage provenant de différentes sources ne modifie pas

trop la températuré de 1'échantillon. Ensuite nous présentons des détails

sur le cryostat, les méthodes et les instruments de mesure.

3-2 - L'enserble du montage

lLa fig 7 rasprésente une vue générale du montage utilisé. Le cryos-

tat est entiérement classique, sauf llensemble mécaniqus qui commande les
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rotations de 1l'échantillon. Le systéme & 1'intéricur du calorimétre a exigé

plusieurs essals avant de mettre au point la conception convenable pour les
mesures. Tous les systémes de rotation essayés ont &été commandés par le

méme systéme & l'extérieur du cryostat. Celui-ci est mentrég a le fig.g .

A
¥
a 1
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Sur la fig 8 sont représentés les composants sulvants

A-Moteur entrainant la rotation d'un ou deux axes. Il est fixé d'une

maniére rigide & upe structure métalligue accrochée au mur.
B - Réducteur de vitesse.

C- Cardan en caoutchouc pour diminuer 1'apport de vibrations & 1l'inte-
rieur du. calerimétre.
© _
D-Engrenages : Un axe de rotation est actionné directement par le

U‘moteur;
E.Echelle circulaire de division minimale de 1°.
" F - Compts tours.

G. Plague en sluminium. Etroitement tenus par trols tiges en laiton,
1'utilité de cette plague est d'emp@cher que les axes exécutent des mouve-
ments excentrigues, gul pourraient endomager le systéme de rotations a
i1'intérieur du calorimetre, assez deélicat.

M. Joints théorigues.

I. Viderprimaire.

Une éventueile fuite au niveau du joint inférieur pourrait détruire

g vide de 1'ordre de 10 0 mmHg & 1’intérieur du calorim®tre. En évacuant

1'espace entre les deux joints ce risque est minime.




3-3 - Champ magnétique

N
Le champ H est prodult par une bobine supraconductrice, laguelle a

été palculée pour avoir dans une sphére de 4 com de diamgtre, une homogéngité

meilleure cue 1 %.,Dans la région centrale, occupée par 1'échantillon, 1'homo-

géngité sera meillevre. Un ecalcul fait a 1'ordinateur donne :

H/L = 800 oe/A
-~ L'étalannage pérmet-de'releVer
H/T Y

880 oe/A

. Cet étalonnage ayant ate réalisé‘trois fois, la précision sur la valeur
mesurée été'esti&é étfé7@e'i5@rdre de 0,7 %. La ;hamp maximal théorigue
est de 1'ordre de 27 koe. Dans la pratique, la valeur opérationnelle maximale
a 6té do 21 koe.
| L;alimentation.uti}isée'est cu type-LAFEL_
y A
La fixation de cette bobine est indépendante de celle du calorimetre,

de sorte qu'slle n'exerce adcune contraints sur celui-ci.

3-4 - Méthode adiabatique - Réalisation

A. Rotation de 1'échentillon - Premier systéme

Le premier systéme permet.la réalisation de rotations selon deux
degrés de liberté, seulemant 1imitées par les flls électriques raccordés a
l'échaﬁtillon; fig. Q g L'eépace disponibie-iaissé au porte-échahtillon
n'étant pas assez important, le temps de reiaxation thermique, TBE’ étalt

- trop court. Cependant, le systéme mécanique a fonctionngé & 7 = 1,3 °K et

peut, donc, donner satisfaction dans d'auires situations.
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8. Deuxiéme systeéms

Dans le but de diminuer le frottement et augmenter 1'espace. dispo-
nible pour 1Dg3r le pofte-éshantillon; un deuxiéme systéme a &té congu. Les
déplacements angulaires sont communiqués & 1'échantillon & 1'alde de deux
poulies, ?ig.i().. I1 n'y a qu'un seul axe de rotation. Trols pieces rectan-
gulaires ont &té aﬁaptéea,l’une & 1’intérieuf de 1'autre, 135 deux derniéres
pouvant tourner autour de deux vis des sustentation. L'échantillon étant 1lié
aul réctangle intéfieuf!peut.§trg_mané éﬂqgéupef n'importe laquelle ﬁpsipion_
dg départ.

Pour avgir T supérieur & 100 sec. 1'é§hantillbn est tenu par des

BE

fils de nylon-dé 0,1 mn de diamétre.
'C. Mesure de température - Méthode directe

Une série d'cbservations a €té réalisée ol la température de

- 1'échantillon était détermihée & 1'aide d'une résistance de carbonne collée

& sa surface. Cette résistance a &té mesurée avec un pont 3 E I N et les
gcarts par rapport 5 la vaieur an champ nul, enregistrés en fonection du
chémp. I1 est.diFFicile d'éviter des problémes provenant deé gchauffements
parasites, principalement des courants de Foucauld. Ces courants introduisent

des dérives génantes au cours de 1'enregistrement de la température.
D. Mesure de température - Mé&thode d’opposition

Les difficultés mentionnées peuvent &tre minimisées par 1'artifice
y
- suivant e

Nous plagons, & obté du mohocristal, un échantillun polycristallin
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du mdme matériau, de telle sorte qu’ils possédent les capaciltés thermigues
aussi proches que possible. En plus, ils doivent avolr le méme temps de rela-
xati srmique, .
ation thermiqgue ThE
Des thermom@tres ayant des courbes RET) aussi voisines que nossible

sont collés sur ces échantillons ; ces résistances sont branchées de telle

fagon que le pont de mesure donne la différence entre ses valeurs, fig 11 .
E. Préparation des thermométres

l.es résistances de départ ont été des Allen Bradley de 47 £ e G,1 W,
Dans le but.d'augmenter.la sensibilité des mesures, ellies ont 6té applaties,
" comme 1 1ndlque la Flg 12 . Dans ces conditibns, la capacité thermique ciu
thermométre est diminuge et le contact thermlque avec 1' echantlllon eat fa-
Vﬁ vor1se.-Lé5 reélsténcéé-oﬁt ete colleeé aux 5ur$aceé des echéntlllons avec du
vernis G.E.. |
Léurs valeurs ont été, alors, ajustées an les brenchant at pont de
meéure, fig.'yg , pour déterminer léquelle avalt iq valsur inférieure. Sa
section étalt diminuge et un nouvel essal réalisé jusgu'a ce gue les valeurs
Eoincidaieﬂt 3 gquelgues dixiémes'd'ahm.ié la tempérafure derl’azote liguide

e tableaus I donne 1'évelution de Rf et Ry en foncion de la tempéra-

ture.
T .
Ambient Azote 4,2_°K 1,37 °K- 1,22_°K
Rl 19 95,1 161,22 1314,7 34980 44990
R2 9] 95,2 61,8 1300,7 313950 41100

P

Naus constatons que, malgré 1’'&cart entre Rq et R;, ls variation de

celui-ci, conséguente d'ure oscillation AT = 1073 °K gst trés réduite devant
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1'éoart lui méme, aux plus basses températures.

" Vers 1,3 °K la sensibilité de mesure de température est de 1'ordre de

dar

__- -5 o
& 10 K/8

3~5 - Essal avec un_échantilian de Bi

te BFi a2 une structure romboedrigue

La_pureté_dé.1‘échanti110n utiliaé‘dans_ces_mesqrgs BSt_5‘Nk
Ses dimensions sant; a4 peu prés, 10 x 10 x 15 mma.
La honne qualité cristallographigue a &té vérifiée aux rayons X.
'Lé'décgupage a &té réalisé de tallelfégoh gue les axes binaire et
ternaire séient'perpendiculaires a deux faces plane;, cela ayanit &té contrile
 rau%'rayDn8:X;fCes'déﬁX Faceé pléhés pefmettaieht'd’affectuér l‘qrientafion
de i'échantillon par rappert au champ magnétigue. L'axe binéiré.a gté placé
parallélemant al champ magnétique‘et 1'taxe térnaire en coincidence aver 1'axe.
de rotation thizontalVEprpendiculaire a H.
Les mesures de températurs ont été réalisées par la méthode indiquée
au § 3-4 - C. _ :
La'FigJ 13 représente 1'enregistrement das osciilations de tempéra-
ture de 1'échanfillon de Bi en fonction du champ magnéfique appliqué.
La oqqrbe représentée a la Fig. 13 ressémble bien & celle Dbtenue
_par Kunzler _ pour un échantillon de Bi soumis aux m8mes conditions mais
les picsne présentent pas la méme stru;ture par rapport au_chamh magnétique.

NDUS‘TemaquBfDﬂS que dans notre enregistrement, le plus grand pic

corrgspond a
AT ¥ 4 x 1074 K

en acocord avec le résultat figurant en référence 3 @ et un caloul théorique de







3 2

Schoehberg

3-6 - CONCLUSION

Bien qu'’aprés ces premiéré gossals le systéme n'ait pas &té encore
au point, ies OMT ont pu 8tre aobsarvées. 11 restait & améliorsr l'enregistre-
ment des bscillations de température. En particulier pour les valeurs de
champ les pilus élevéas, la dérive de la courbe d'enregistrement devenalt
importante, m@lgré le prognés atteint par i’utilisation de la méthode d'gp~
positian. - -
Pour pallier & ces difficultés nous avons préférg utlliser une autre
- méthnde, ol les prablémes expérimentaux.peuvent tre résolus de manilére plus

éystématiqﬂe.
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CHAPITRE IV

METHODE OF MODULATION

4-1. - Principe

Considérons un échantilion muni d'un thermométre; comme décrit au
chapitre dernier, _. . en présence d'un champ ﬁit] et soumis é.une
ltempératdpe é_1aqUBlleﬁlas:DMT_puigsgnt étre.obggryées. En plus de TBE nous
définissons TTE : c'est le temps de relaxation thermigue entre 1'échantillion
et le thermometre.’

B '-Noua'réppé}bﬁs la‘dissﬁsgion-dellé pagéhyf_sur le systéme constitus
par les électrons et le résesu, corresﬁondant é 1'é&chantillon.

s - ) lf . L] + - -~ '+
Un champ megnétigue oscillant b est superposé a H @ nous avons

7] << 1)

il

) 27 F

\

\

Une-variatidn oscillante ATOEC de la température de l'échan%illon apparalt,
N . .
sous l'effet de h. Celle-1a se superpose aux OMT, fig.1h . Si (1/F) < TaE

.une valeur cptimale de |ATDSC! gora favorisée. De plus, cette variation

-

oscillente sera plus facilement détectés par le thermométre si

_(l/F] > Trg

La conditicn pour bien produife et bien détecter ces oscillations

s'exprime, donc, par la double ingpalité

TTE < {1/T7) < TBE




3 4

.VSi hm <<-AHD (ol AHDSC est la fréquencs d'une oscillation magnéto-

50

thermique), la gquantité mesurée, en premieére approximation, est

Ce signal, provenant du thermom@&tre, est mesuré par une méthode de detection
de détection : '

synchrone dont la fréquence/est la fondamentale de celle de modulation. Dans

- ces conditione, on peut s'affranchir des dérives frécuemment rencontrées dans
ce ganre de mesures.- L'échantilleon est gardé en bon contact thermigue avec le
bain. Ainsi, la quantité de chaleur due aux courants de Foucauld est constam-

mant dégagée vers le bain et sa température est raisconnablement connue.

FIG. 14
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La fig. .15 représente le montage utilisé dans les mesures

Useillateur
: Amplifidateur '

Source de cobrant stable
Amplificateur faible niveau
Détection synchrone
Enragistregr servotrace é 2-voies
Alimentation de‘ﬁﬁbiﬁe supra
Balayagé de’ champs g e [ﬁﬂ
-Balayage de]champs t < H

Bdbine de‘champs

_Bobiﬁe dé_mmdulatimﬂ
V-Eghantiilmn“ ‘l
Thermométre

- Cryostat
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4-2 - Méthode de Modulation - Réalisation

A. Gé&néralités
Lea_cing pramiers ﬁomposénts montrés & la fig.E{S ., fant partle
du pont de mesures de variation de température avec le champ ﬁ. Llutilisation
d'une source de courant étable fait gue lg signal provenant du thermometre
-BSt proportionnel aux variations de teméératuré de 1'échantillon, mentionnées
en page 33 .
| ,-L'bécillafeur,impase_une seule,fréquehce &-la détection du signal et au |
courant gul alimente la bobine de modulation..ﬁette bobine est ajoutée exié-
_Tleurement a la'bobine de champ ; leurs centres de symétrie étant coincidants.
-Léa.caractéfi;tiquéfau bobirage sont |
Matériel‘- Cu
;Biaﬁétré dd fi1_w'55/1éD'mm;“
Nombre.de couchas - 4

Nombre total de splres - 540

| . : A
- B. Balayage du champd en 1/H

Etant donné que les OMT ont uhe psehdofpériode proportionnelis &

1/H, les pfemiers pics, ceux gul se produisent & champs faible, seront trop

-

proches les uns des autreé, si le balavage du champ  est du type

 Par contre, pdur'un balayage du type

1
ko= "Kz [ﬁ]




les pics seront pratigquement éqﬁidistanﬁs, ce qui est avantageux pour l'analyse
des résultats. Un tiroir ( H ) permettant de réaliser le balayage en (1/H] a
&té incorporé au montage.

L}

C. Constante de temp: électrcnigue

Un filtre placé avant la sortie du pont sert & atténter beaucoup
les fréquences de valeur supérieure & celles qui composent le spectre des
COMT, mais ne doit pas modifier celui-ci, bign‘entendu. Le filtre utilisé

permet de fixer quatre constantes de temps différentes

. fl = 0,3 sec - TB':<3 8EC
e : )
Tz-:'l SEC _Tz'=710 sec

Ces tfemps, T, = RC, sont liés aux fréquences de coupure par la relation

Si la valeur de T, n'est pas bien affichée, des détails de 1’enregistrement

ne seront plus détectés.
D. Essai - ' ) ' y

En utilisant le porte-échantillon décrit-au § 3-4B , nous avons
~réalisé un essai du systeme de mesure. L'2chantillen utilisé fut une partie,.
de.3 x4 x”4 ﬁmB; du criétal de Ei ayant fait 1'cbjet de 1'essal décrit au
§ 3-8 . Cette Tois-ci, 1'échantillon &tait collé au bout d'un support en

araldite, tenu par le rectangle en inox décrit au §$ 3-48 , fig 10.

Nous remarquons l'amélioration considérable de la sensibilité de détec-
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tion, fig. 16

4-3 - Rotation de 1'échantilion

Ayant résolu le probléme de détéction des OMT, nous avons falt des
modifications du systéme de rotations fig. & et 10 afin d'aveir une pré-

cision de * 1° sur les déplacements angulaires..

Le moteur a été remplacé par un autre, comportant deux senseg de ro-
tation st mﬁﬁi o’un Dompfeftour. Un tour qomplet,dé 1'échantillon correspon-
daitré 4 %ﬁurs‘ae i;égé de rofaéion au.mﬁfeur, éAraison de 16 unités par dégfé
sur le compte-tour.

";VLB systeéme de transmission de rotations, & 1’'intérieur du calorimétre
a été rempiacé par celul schématisé & la fig. 17 °. Cette trénsmissioﬁ se ?aif
é'lfaide,d'un:seul éke et‘déux_eﬁgpenages {de hréciéion] orthmgonaux,

-Liécﬁantilloﬁ est collé sur un suppért S en araldite fixé au cadre AR
 CD; fig. 17 . Le cadrg, lui mdme, est placé & 1’intérisur d'une piece Cylinu,J
drique; C, en laiton. Celle-ci est maintenUe en positibn par deux pivéts sg
logeant déns des cavités pratiquées aux vis V.

La constructicn de'ces pompoaants & eté particulidrement soignée;
L*argte CD a servi de hasme pour i’oriéntatinn de départ des échantillons. La
piéce ﬁylindrique, C, posséde une échelle circulaire constituge par des traiis
écartés de 2° sur une étendus de 360°, En €e servant de 1'échelie circulaire
‘méntrée é 1é Tig. 8 » On a Qéri?ié gue la reproductibilité des déplaéementé ‘

- angulaires de 1'échantillon est ' 1°.

4-4 - Etalonnage du systéme de mesure

Considérons la valeur

BT] . 0sc

{§ﬁ'exp - h

(page 34 )
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On montre gue le sigpal v, est tel que

\

aT -
tgﬁjexp - , {dR (8}
hy th &8 U7

- Cqu?ant alimentant le thermomeétre

tth

dR s N
e sensibilité du thermometre
g - gain dd pont de mesure

-

Dﬁ.stpqaélqug_pe.tésqltat expérimentalrgét au mains proChelgt pfa—
portionnel & celul obtenu théoriquemeﬁt 4 la fin du chapitre IT,

Nous montrons comment cHaQué terme de est obtenu.

.vgleét Dbﬁéﬁﬁ 3 1’enregistreﬁr.r o

FOur la déteymination de g nous avons.utilisé le circuit'représenté
3 1a Fig. 18 .
| Ici, Qe femplacé le signal diaponibie, normalement, aux baornes de la
résistance constituant le thermometre. vg a été maintenue fixe st plusieurs
valeurs du gain de 1'amplificateur bas niveau du pont ont. été affichées. La

v

courbe g = -2 wst représentée dans la fig. 19 .

Ve

_ Uneloorrection-des Valeura de fréquence affichées & l'oscillateur a
616 B%Fectuée a l'aide d'un-?réquenceﬁétré Ferisol HB 230 ,'fig;ZCJ.
Avec le thermométré dcﬁt ngus disposons, nous aQons trouvé gque la %réquence
~gonvanable est de 1'ordre de 10 hz et cette valeur a 8té adoptés.

Pour la mesure de h_une petite bobine de mesure (¢ = 10 mm, h"= 12 mm)

- est placée & Mintérieur des bohines de &hamp et de celle de modulation. Dans
le montage'éléctféhique, fig., 15 , la bdbiné en quéstion remplace le therino-
m&tre collé & 1'échantillon. Cn fait passer un courant alternatif de 1A, créte
& oriéte, dans cettie bobine. L'enseﬁblé'est plongé dans un bain d’Aélium

liquide. hy peut s'estimer d'sprés la relation
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B

£ = 10 hz
= 2300
. yslz 36 mVI ’
S = 29 cm? sur$aée totale des spires de la bobine Qe mesure -
Dahs ces conditions hm E 1 cersted
La'prépafatian du thermometre a &té féaliséé suivant la méthode décritet

cau § B-4E - . L'étalcnnage a été'Fait contre la tension de
vapeur de Het entre 1,4 °K et 2,0 °K. Pour Tinterpolation entre lss points

gxpérimentaux, on a utilisé la relation

= B+ C + A En R

1
T in R
LaAcgurbe‘oaraétérigtiqﬁe et la éensibilité sohf-représentéesraux Figufes
21 et 22
En utilisant, maintenant, la ralationr g - la sensibilité du systéeme
de mesure de [%%J gst obtenus. A titré d'axemple,.ngua présentons une valeur
moyenne .

§(&y % 2 107 °K/0e

4-5 - Manipulation

aT

BHJ en fonction de_il%H],

Sur la fig. 23 , apparait une courbe de (
obtenue avec un échantillon de gfaphite pyrolitique. Nous remarguons gue les
-pies ‘sont pratiquement equidistants.

C'est la pression d'hélium gazeux, a 1l'intérieur durcalorimétfe, qui

. détermine la valeur de.T La décroissance de la. température de 1’'&chantillon

BE®

qui suit un bref apport de chaleur psrmet d’estimer

b
T © 1 sec
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Le géin du pont, qul peut atteindre g =
an. raison de la aensigilité de l'enregistreur. -

L'amplitude maximale des oscillations de température, avalisée d'apres
la relation {%%] est de 1'ordre de 1072 °k, Le courant de 7uf qui alimente

le thermométre ne perturbes pas les mesures.

Ci-aprés, nous montrons un ensemble des valeurs des paramd@tres fixées

lors de mesures.

Date :

" Echantillon
Orientation :
Bobing

- 1Tempéfa?qre
'j Courant de Chauffage :

Couran+‘Rech : o %/AL/?:

-;’Gain'ABN,s | '._fi‘ ’j 3
'i'e AMO ¢ 1 %
Calibre AMO : LoV
Niveau GBF : maxime M
Fréquence GBF : 5 h ¥ a ¢,f~£gﬁi¥>
Phase DS : . QA VRN 3) < ‘
Courant maximum, : of & 4
Vifesse de Balayage : ‘
Vitesse papler : 26 mm S
Sensibilité R+ ~ L 00 "m})”

Sensibili+é courant bobine.: of 0/' Sy j’oo.

Un &chantillonnage est effectud en relevant des paires de valeurs

3 chague millimétre suwx les courbes expérimentales, comme celle de la fig. 2% .

[
>

= 4700, & 616 limitd & g = 2300

8 =279 |
ERAPHITE PYROLITIAVE

9g0 v/
Ry, = 30000 2

v 40 A

ach
y o oo v L
PO =03 ></o“'$inaﬂ Aﬁ;

4-6 - Analyse

aT '
(@, 0]
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Par interpclation, & 1'ordinateur, 2N bairas-équidistants on ohtient

a7 1
‘[BH)j’[Hj}’

N dépend du nombre de‘points de départ. Une transformation de Fourier est
effectuée sur ces ZN points ét on détermine 1'intensité spectrale . Cela

peut &tre effectué d'une meniére optimale & partir du produit de convelution

suiyént
)« (61]°

Ici,  est une série trigonométrigue & laguelle les données. expéri-
“menteles sont adaptées. La forme de /A ecst discutée en Tef. ZZ .

- . Socit F de la forme

Fo{E) = E a ©os {wkt + ¢KJ

LRk

avec t o= et W, E

[l st 3

Une Tois determinées les fréguences nous pouvons cbienir las sections de la
S.F.
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CHAPITRE V

5-1 - Propriétés et Préparation dss échantillons

A. Graphite pyrolitigue

7'.Le graphiteé pyrolitique est un.poelycristal pour leduel les cristal-
Jdites gui le,cbnstituent présentent un haut degré d'ordre ssion 1l'axe C. 11
e;t obfenu.par pyrolise d'hydrocarbures & 2100 °C, enviran: La dispersion des
. éxés b'deé'gfistéllités peut 8tre réduite parffecuit 5 3000 °C. Les gualités

cristallographiques. petvent 8tre améliorées par compression de. 1l’&chantillon

o

une compression perpendiculaire au plan de base, & une température supérieure

S (23 -
& 2800 °C.
Quelques caractéristinues de 17échantillon comparées & celles d'un

‘ ‘ (23) :

" monocristal
[ ! [ ] ) ] I
\ Proprigté | UNITE . POLYCR. | MONOCR. EINTER DE TEMP,
I i ' i 3 [ 1 T 1
| DENSTTE | g/cm | 2,666 | 2,267 | ‘
1 : ; ' ' 1
| Co ! A | 6,710 I 6,708 ! !
| i | . | | i
! Aw I J | o ! ! |
(DISPERSTON. ¢ |  O°8f® ! 0.4 ! e ! . i

g ) 11 f ' i T o ] !
. CONSTANTES | 107" dyns ,Cyy = 106 ¥2  Cyy = 116 I |
| ELASTIQUES | on? L1z vo18 T2 By = 28,0 | |
L B b1z = 1,0 “+5 ;C13 = 10,49 ! |
| [ !CSD = 3,85 —O 1|C33 = 4,86 I |
| : 1[:44 = D,O].B - 1644 = D;Dl - i 1
| | ; - 0,035 - 0,17 | |
! 4 - N 1 1. ety ! - |
‘Conductivite | 17! 3-8 ) 2-34 .
| i o | : | !
. thermigue , Matt/cm K : 0,08¢ 0.8 ) 80-340 .
I Dilatation | o1 “légerement : égérement né-
I . I C ! , ! ! - |
,  thermigue , négatif . jgatif a) 300-1100 |
| o 28 x 107 -6 . ;4, 28x107 - o
| RESISTIVITE 1 Ohm x cm | 4 x 1079 7 1 4 x 1972 - J’! 71— 300 !

| |

! ! _ 0,15 ° | 9,01-1,0 - 1 1 - 300




Le rapport des résistivités & la température amblante et & celle de 1'hé&lium

liguide est
[SJNI
300°K _

Pa ook

1

Les faces paralléles au plan de baée, de 1'échantillon en question, étéient
bien définies et elleé présentalent un bon aspect réfléchissant. Cette qualité
& été utilisge dans l’opérétion d;orienéation,.eﬁ utilisant un cathétom@tre |
pour le contrile.

.Dané le but de garder, autant-que éassible, les cractéristiques d'ori-
gine, 1’échanti110nré Eté découpe & l‘aidg d'une scie diamaﬁfée, 1'ensembls

...\ . s P . 3
refroidi & i'eau. Les dimensions Tinales ont &té de l'ordre de 2 X 4 x 4 mm .

8. Graphite pyrolitique irradié aux neutrons

Cet échantillon a été fabriqué par la Société Carbone Lorraine et

nous a été prété par De Comberieu. Nous ne connaissons gue. les caractéristiques

suivantes :

Dispersion de 1'axe C AD v g0

Taux d'irradiation 4 % 10%6 n/em?
NP d'atomes de carbone déplacés -
“par atome du réseal 1074

L'échantillon avait les m8mes dimensions que le précédent.




RESULTATS ET DISCUSSION

Graphite pyrolitique

La figure 28 représente un enregistrement de Pg%% en fonction

1
de 0’

1'analyse indiquée‘au‘§ 4.6 les densités spectralss des OMT sont obtenues

pour 1'échantillen de graphife pyrolytigue (cf. § 5.1 A)l. D'aprés

pour di?Féreqées‘ofigntatiohs de 1l'axe c par raﬁgprt au champ magnétigue
appliqué, Tfig. Z@.”frois fréquences différentes ont été mises en évidence
pour chaque orientation. Nous utilisons les périodes correspondant & ces
jFréquﬁCBs poﬁr oaﬁpafér nos rééultaté aﬁec.ceux dbtenuéé par d'autres
Chercheurs 3 leurs valeurs sont données dans iertableau IV. Les périodes
reﬁ?ésentées $Ur la %ig.‘ZB coincident avec cellies attribuées éux porteurs
majoritaires, § 1.2 ;rcellés apparaisasant sur la fig. 28 semblent corres-

pondre aﬁx périodes les plua faibles représentées sur la fig. 4, donnée

(133

parAWdollam , voir § 4.3.

Allure de la S.F.
Nous avons déterminé 1'allure de la région de la S.F. gui

donne lieu & cette derniére périocde & partir de la fonction

cos 8 = —— cos O
F(a) A(O)

Gray - 8 A(B) . -
'Ici A[é]IESt'une éebtioﬂ extremale de la S.F. par un plan perpendiculairé

a H, B8 étant 1'angle gue ce dernier fait avec 1’axe c. En particulier,

"ai elle prend la valeur 1, c'est un cylindre. La veriation de cette fonction,
FEDPésentée fig. 27, nous permet de tirer la conclusion suivante : 1'allure
de la S.F., pour les valeurs de 8 étudiées, se rapproche d'un hyperbosloide

de révolution [cf. fig. &) dont A(0) est la section minimale. Compte tenu




TABLEAU IV
8° | P.(8) x 100e | Pot®) x 2077 | Po(B) x 107"
1 _ 2 o0& d oe"
C 2,15 1,52 1,05
10 2,10 1,48 1,01
20 | 1,94 1,42 0,94
30 1,827 1,30 0,83
45 1,44 1,04 0,60
55 1,26 0,87 0,23
B85 |- 0,83 0,64 0,22
TABLEAU ¥
8°  |peyx 107 %
1,98
15, 1592
25 1,88
30 1,48
an. | 1,36
45 1,36
55 1,18




56

i “
T i H
T ; -
L .
i :
T3 : (A AR
v Pl :
i T !
| . _ )
|
. H
; i

R

SUSEPERS SR E- N I

.m'_‘ul ,..“__..! —— __] .

y
-3
——t - -
T
e
i
@
L
i
da -~ —
Vs
L
45“
T e
: |

I ﬁ. .
! 2] i !
Py ' 1 !
.. SR DR -
L I S -
‘ : f r
‘ P R
- TllJ,.ll.J;[i -
g1 00
- e b B - S .
5 i d | :
i N I :
L _ it : i
. ! D T
|
T
b

FIG. 24



_5
fog

en {0

F L&)

S

PERIODE EN FONCTION DE
| LYANGLE  CHO)
PORTEURS MAJORITAIRES

FiG, 25

ANGLE (DEG)
&= (H,C)

o ! i . S )

30

40 50 60 70 &0

2 T A e T e i A




L o5 x107 oe !

: | :M:i'?'.fif ORITAIRES

PERIODE EN FONCTION
pE  LANGLE (MO

] !

J ] '
40 50 60 10

ANGLE (DEGD
H¢) =&




P

MINORITAIRES

SECTIONS DE LA S F PAR N
PLAN PERFENDICULALRE A 4

()= A0
G(8)= Lty cos 8

f;;:u—-
iy

(=
-]
ST T T S

Y

; ] ’ 4
40° 20° 33° 447 o 80° 6()° -1

y -~ ANGLE 9= (H C)

e




GO

des travaux précédents, il s'agirait. dnnc, de la région de la 5.F.
. . - , : (14) .
atudiéde par Dresselhaus- et Dresselhaus . A notre connaissance,
une telile confirmation expérimentale n'avait pas encore &lé falte.

Estimation de A - (voir page5)

Comme :nous avons vu ad § 1.3, fig. 5, la 5.F. au niveau du
point H de la zone de Brillouin se dédoublerait. Selon la théorie
décorite. en référence 14, les &carts relatifs entre la valeur de la

section initiale et les nouvelles sont dopnges par

E]AVBCV
A= 2 % 10_4 gv qui est la constante de dédoublement de spin.

S 4 E_{E_-AJ
A = _._'_.E..__..[:_._.__. (ia]
0 : 3a ZY 2 .
. oG

i

correspond & une section sans intgraction spin-crbite, d’apreas

Slonczenski et Welss et NolClure;'Les valeurs de E_., A et Yy sonk

FJ

dénnées dans le tableau I et a, & la page

Compte tenu de la dispersion des valeurs trouvées pour A,
. 5 A ’ .

nous evaluons, "—E-DDUf trois valeurs différentes de cette constante,
voir tableau M

Source A AA /A
=Y O O
| woor1an ' 0,008 2,3 % 10 °
Tableau Vil .
Spain' ) 0,02 3,9 % 10°°
-3
Spain(1) 0,1 6,8 x 10




)
: _ &1
lLes écarts  relatives sont inférieures aux erreurs correspondant
& nos valeurs de Alo). Nous écrivens, ainsi ,

‘A fo) = A

I1 y a un bon accord entre les diversss valeurs attribuées

ay , E_ et ao dans la littérature.

Il nous est apparu, alors, intéressant d'estimer A en
p

utilisant notre valeur de A[o]jceiles de Yo et £. gui semblent peu

F
".douteuses et a -
- La valeur obtenue est
A = 0,03 eV
voising de celle adoptés par Spain[l} (0,02 =V},
Graphite irradié
‘Une courbe d'enrsgistrement de L%%%, la densité spectrale

correspendante et les valeurs des péricdes en fonctign de 1l'ordentation
de 1'échantillon sont représentées sur les figures 23 29 et 30, FSEDBC*
tivgment. les valeurs des périodes en fonction de 1'orientation ‘sont:

a

données dans le tableau V .

Nous n'aevons pu déterminer gu’'une seule . période,




G2

10, 2.8



FIG, 29
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A propos, nous signalons que le nombre d’atomes déplacés
par atome du réseau, § 5-18 est du méme ordre de grandeur que le nombre
d'éiectrons libres gu-matériay normal, Il est possible que lss accepteurs

d'électrons, produits par l'irradistion aux neutrons, aient, pratiquement

2liminé les électrons libres de‘l'échantillon non irradié.

En ce gui boncerne la courbe P(8}, fig. (30), on remargue
un saut vers '25°. Lss branches de part et d'autre de ce saut nous rap-
pellent les courbes de P(B) des porteurs majoritaires, fig.27.,

-

L'éﬂragisﬁrement de‘ﬁ—- pour H // o est & comparer avec les

T
oH’
résultats de Cooper et-a1[24]'

Entre autres, ils ont étudieé guatre
ébhanfillons‘de graphite pyrolitigue irradiés éux neutrons & dés taux
di%férents ‘A{avec Eﬁ// c). Notre échantillon a subi uné irradiation,
© .4 peu prés, deux fois plus importante gue le leur, le plus irradié.
Malgré cela, 11 faut noter que le nombrs de pics apparaissanf dans notre |

enregistrement des 0.M.T. est le double de celul qu'ils ont.obtenu pour

1'effet,SdH. : \

D'autre part, 1'analyse des.résuitaté pfésentés en fef.f2‘4l
a Ete Faite par,ajustemént a4 une expression générale de la forme des
Dsaillatioﬁs SdH.'Domme il a fallu introduire six paramétres, les con-"
clusions nous semblent douteuses. Comme nous 1'avons déja noté, nous
: nyaV§né”trDuVé dd*Une seule fréguence, 1a méﬁhéde d'analyse, § 5.7, ne
faisant.intervenir aucun parametre ajustable. Cependant, il ne faut pas
ouhlier que le comportement de la 5.F. np'est pas connu pour les tauﬁ
d'irradiation plus grands que 2 X 1anﬂ/bm2. Il sera donc d'un grand

intérét d'entreprendré des mesures en fonction du.taux d'irradiation.




&6

CONCLUSION

- Nous avons mis au point un dispositif expéfimental parmettant d'ob-
server ies oscillations magnétothermiques, en fonction de 1'eorientation.
| A 1'alde de ce dispositif nous avors étudié les oscilliations magnéto-
thermiques dans un Schantillon de graphite pyrolitigue de tres bonne qualité.
L' analyse des réstltats, par tne méthode qui ne fait intervenir
alGoun. paramétre ajusteble nous a permis d'abord de confirmer le bon fonction-
nement de notre appareil. €n effet nos valeurs pour les doux sectians maximma-

les de la surface de Fermi sont en bon accord avec celles chtennues par d'au-

'tfes'méthodééa

Puis nous évoné mis en evidence une éection minimmale de la surface
de Ferml, quil est prévue par une théorie ten  ant compte du couplage spin-or-
bitei La vqieuf‘du'pafémetre-aﬁ ‘deduite de nos résultats est en bon accord-
aver celle citée dans des feférenceé recentes.

Un échantillon de graphite pyrolitique, fortement irradié aux neu-
trons!a été Ggalement é&tudié. D'upe part nous n'avens trouvé qu'une fréquen-
ce. Apparaﬁ%nt ce résultat est en desacord avee la. conclusion de 1'autre grou-
pe qul a étudié de tels échantillons, par une auvtre méthode. D'autre part nos
résultats mettent en évidence les avantages presentées par les oscillatlons

magnétotherhiqdes dans 1'étude cde- la surface de Fermi.
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